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(54) Stabile Zusammensetzungen wasserldslicher, Amino- und Alkeny l-f unktioneller 
Organosiloxane, Verf ahren zu ihrer Herstellung und ihre Verwendung 



(57) Die vorliegende Erfindung betrrfft eine stabile 
Zusammensetzung wasserlOslicher Organosiloxane, 
die emaltlich ist durch Umsetzen 



Verfahren zur Herstellung einer solchen Zusammen- 
setzung sowie ihre Verwendung. 



a) von einem in Wasser laslichen, Amino-funktio- 
nellen Alkoxysilan mit mindestens einem in Wasser 
unlOslichen, Alkenyl-funktionellen Alkoxysilan 

b) durch Zusatz von Wasser und 

c) Entfemen des Alkohols, der wahrend der Durch- 
fuhrung von Schritt b) entsteht, aus dem vorliegen- 
den Gemisch, 



wobei das Amino-funktionelle Alkoxysilan und das Was- 
ser mindestens in sotchen Mengen bei der Umsetzung 
eingesetzt werden, die es ermOglichen, alle Alkoxygrup- 
-r- pen des in Wasser unldslichen Silans zur Reaktion zu 
<^ bringen und bei Verdunnen einer so erhaltenen 
Zusammensetzung mit Wasser im wesentlichen kein 
O) Alkohol durch Hydrolyse freigesetzt wird und die 
^ Zusammensetzung wahrend und/oder nach der Umet- 
CO zung einen pH-Wert von 2 bis 6 besitzi wobei die Ein- 
stellung des pH-Werts durch Zugabe einer organischen 
_ Oder anorganischen, gegebenenfalls waBrigen Saure 
^ erfolgt Ferner otfenbart die vorliegende Erfindung ein 
& 
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Beschrelbung 

[0001] Die voriiegende Erfindung betrtffi eine stabile Zusammensetzung wasserloslicher Organosiloxane. die erhalt- 
Hch istdurch Umsetzen 

a) von einem in Wasser loslichen, Amino-funktionellen Alkoxysilan mil mindestens einem in Wasser unloslichen 

Alkoxysilan _ M , 

b) durch Zusatz von Wasser, gegebenenfalls unter Zugabe einer organischen oder anorganischen Saure. und 

c) Entfernen des Alkohols, der wahrend der Durchfuhrung von Schrrtt b) entsteht, aus dem vorliegenden Gemisch, 

wobei das Amino-funktionelle Alkoxysilan und das Wasser mindestens in solchen Mengen bei der Umsetzung einge- 
setzt werden die es ermflglichen. alle Alkoxygruppen des in Wasser unloslichen Silans zur Reaktion zu bringen und 
bei Verdunnen einer so erhaltenen Zusammensetzung mit Wasser im wesentlichen kein Alkohol durch Hydrolyse frei- 
gesetzt wird, ferner ein Vertahren zu ihrer Herstellung und ihre Verwendung. 
is [0002] Es ist bekannt. daB Zusammensetzungen Wasser-basierender Organopolysiloxane in der Regel vollstandig 
hydrolysierte und oligornerisierte Organosilaneinheiten enthalten, wobei die Alkoxygruppen der bei der Synthese em- 
gesetzten Organoalkoxysilane praktisch vollstandig durch OH-Gruppen substituiert sind. Insbesondere solche Organo- 
polysiloxan-hartigen Systeme auf Wasserbasis finden vermehrt Anwendung, da diese Systeme .m wesentlichen frei 
von Losemitteln sind und auch bei Verdunnen mit Wasser sowie bei Applikation praktisch keine Alkohole durch Hydro- 

20 lyse freisetzen. . . „ A \a#«* 

[0003] EP-OS 0 716 127 und EP-OS 0 716 128 offenbaren Organopolysiloxanhaltige Zusammensetzungen auf Was- 
serbasis tar deren Herstellung neben einem sogenannten „Tragersilan n . einem wasserl6slichen Aminoalkoxysilan, und 
nicht wasserloslichen Alkylalkoxysilanen sowie Ureidoalkoxysilane in einem weiten pH-Wert-Bereich von 1 bis 11 
hydrolytisch oligomerisiert werden und der bei der Umsetzung entstandene Alkohol aus dem Reaktionsgemisch im 
25 wesentlichen entfernt wird. . . _ 

[0004] Solche Zusammensetzungen sind in der Regel Ware und lagerstabile Flussigkeiten mit einem Flammpunkt von 
mehr als 70 °C und finden ein weites Anwendungsfeld, u. a. fur die Verbesserung der rheologischen Eigenschaften von 
Polymerdispersionen und Emulsionen, fur die Silanisierung von Oberfiachen und vieles mehr. Jedoch erfordert gerade 
die Einstellung rheologischer Eigenschaften sowie die Modif izierung der Eigenschaften von Oberfiachen em besonders 
auf das zu modifizierende Produkt abgestimmtes Agens. So werden in der noch nicht veroffentlichten deutschen 
Patentanmeldung Nr. 196 39 782.0 Amino-, Glycidether-, Acryl- sowie Methacryl-funktionelle Organopolystloxan-nal- 
tige Zusammensetzungen airf Wasserbasis offenbart. 

[0005] Ferner lehrt EP 0 675 128 A1 ein Verfahren zur Herstellung einer stabilen Zusammensetzung wassertbslicher 
Organosiloxane, indem man ein in Wasser losliches, Amino-funktionelles Alkoxysilan mit einem in Wasser unloslichen, 
vlnyl-funktionellen Alkoxysilan unter Zugabe von Wasser umsetzt und den dabei entstehenden Alkohol aus dem vorlie- 
genden Gemisch entfernt, wobei das Amino-funktionelle Alkoxysilan und das Wasser bei der Umsetzung in solchen 
Mengen eingesetzt werden, die es ermoglichen, alle Alkoxygruppen des in Wasser unloslichen Silans zur Reaktion zu 
bringen, so daB bei Verdunnen einer so erhaltenen Zusammensetzung mit Wasser im wesentlichen kein Alkohol durch 
Hydrolyse freigesetzt wird. 

[0006] Solche Zusammensetzungen wasserloslicher Organosiloxane finden u. a. als Haftvermittler in Compounds 
eine kommerzielle Anwendung. Hierfur werden Fullstoffe sowie Pigmente in meist aufwendigen Verfahren silanisiert. 
Oft ist es erforderlich, oberflachenmodifizierte Fullstoffe auf Horde zu trocknen und anschlieBend durch energieinten- 
sive MaBnahmen wieder zu zerWeinern. Der Einsatz einer Spruhtrocknung als denkbare Alternative fur eine Horden- 
trocknung erfordert eine pumpfahige Masse, der jedoch haufig groBe Mengen an Verarbeitungshilfsmitteln zur 
45 Einsteilung der Rheologie zugesetzt werden mussen. 

[0007] Der vorliegenden Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, eine weitere stabile Zusammensetzung wasserloslicher 
Organosiloxane bereitzustellen. Ein besonderes Anliegen der Erfindung war es, solche Zusammensetzungen in vorteil- 
hafter Weise bei der Silanisierung von Fullstoffen bzw. Pigmenten einzusetzen. 

[0008] Die gesteIHe Aufgabe wird erfindungsgemaB entsprechend den Angaben der PatentansprQche gelost. 
so [0009] Uberraschenderweise wurde gefunden, daB eine stabile Zusammensetzung wasserloslicher Organosiloxane, 
die erhaWich ist durch Umsetzen 

a) von einem in Wasser loslichen, Amino-funktionellen Alkoxysilan, vorzugsweise ein 3-Aminopropyltrialkoxysilan, 
mit mindestens einem in Wasser unloslichen, Alkenyl-funktionellen Alkoxysilan, vorzugsweise ein Vinyltnalkoxy- 

55 silan, 

b) durch Zusatz von Wasser und 

c) Entfernen des Alkohols, der wahrend der Durchfuhrung von Schritt b) entsteht, aus dem vorliegenden Gemisch, 
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wobei das Amino-funktionelle Alkoxysilan und das Wasser mindestens in solchen Mengen bei der Umsetzung einge- 
setzt werden. die es ermOglichen. alle Alkoxygruppen des in Wasser unlOslichen Silans zur Reaktion zu bnngen und 
die Zusammensetzung einen pH-Wert von 2 bis 6, vorzugsweise einen pH-Wert von 3 bis 5. besonders bevorzugt einen 
oH-Wert von 3 5 bis 5, ganz besonders bevorzugt einen pH-Wert von 3.5 bis 4.5. besitzt. wobei d.e E.nstellung des pH- 
Werts durch Zugabe einer organischen oder anorganischen, gegebenenfalls waBrigen Saure. vorzugswe.se Ame.sen- 
saure. Essigsaure. HCI. HN0 3 oder H 2 S0 4 . erfolgt. in besonders vorteilhafter Weise auch geeignet .sVd.e Verarbei- 
tungsbedingungen bei der Silanisierung eines FQIIstoffs zu verbessern. wobei eine Mischung aus Fullstoff (z. B. 
Aluminiumhydroxid), Wasser und einer erfindungsgemaBen Zusammensetzung unter ROhren bererts nach wen.gen 
Minuten eine signrfikante Viskositatserniedrigung erfahrt. so daB die anfangliche Paste nun in einem dunnflussigen 
Zustand ohne ProWeme in einfacher und wirtschaftlicher Weise Ober eine Pumpe beispielsweise einem Spruhtrockner 
zugefQhrt werden kann. 

[00101 DarOber hinaus besitzen FOIIstoffe bzw. Pigmente. die unter Verwendung einer erfindungsgemaBen 
Zusammensetzung silanisiert werden. in vorteilhafter Weise auch funktionelle Bgenschaften. die insbesondere auch in 
Anstrichfarben, Lacken. Klebstoffen. Dichtungsmassen, Polymermassen sowie Compounds zum Tragen kommen. 
[001 1 ] Qegenstand der vorliegenden Erf indung ist somit eine stabile Zusammensetzung wasserlOshcher Organosilo- 
xane. die erhaitlich ist durch Umsetzen 

a) von einem in Wasser lOslichen. Amino-funktionellen Alkoxysilan mil mindestens einem in Wasser unlOslichen. 
Alkenyt-funktionellen Alkoxysilan 

b) durch Zusatz von Wasser und . 

c) Entfernen des Alkohols. der wdhrend der Durchf Qhrung von Schritt b) entsteht, aus dem vorliegenden Gemisch. 

wobei das Amino-funkHonelle Alkoxysilan und das Wasser mindestens in solchen Mengen bei der Umsetzung einge- 
setzt werden die es ermOglichen. alle Alkoxygruppen des in Wasser unlOslichen Silans zur Reaktion zu bnngen und 
bei VerdOnnen einer so erhaltenen Zusammensetzung mit Wasser im wesentlichen kein Alkohol durch Hydrolyse frei- 
gesetzt wird und die Zusammensetzung einen pH-Wert von 2 bis 6 besitzt. wobei die Einstellung des pH-Werte ; wah- 
rend und/oder nach der Umsetzung durch Zugabe einer organischen oder anorganischen. gegebenenfalls waBrigen 

Sciure erfolgt. _ 
[001 21 Die erfindungsgemaBen Zusammensetzungen konnen mit Wasser beliebig veidOnnt werden. Bevorzugt wei- 
sen die erfindungemaBen Zusammensetzungen einen Gehalt an Organosiloxanen von 1 bis 150 g Si/kg. wrzugswe.se 
60 bis 130 g Si/kg, besonders vorzugsweise 90 bis 120 g Si/kg, auf und werden im allgemeinen auch soyerwendet. 
[001 31 Daruber hinaus ist es von Vorteil. daB auch der Flammpunkt erf indungsgemafier Zusammensetzungen im all- 
gemeinen uber 70 «C liegt, wobei der Gehalt an Alkohol Oblichenweise weniger als 1 % betragt. so daB auch die Anwen- 
dung erfindungsgemaBer wasseibasierender Zusammensetzung in besonders vorteilhafter Weise durehgefuhrt 
werden kann. Bevorzugt sind solche Zusammensetzungen, die Alkohol, beispielsweise Methanol oder Ethanol. in Men- 
oen von 0 3 bis 0.1 Gew.-%. besonders vorzugsweise weniger als 0.1 Gew.-%, enthalten. 

[001 41 Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist auch das Verfahren zur Herstellung einer erfindungsgemaBen sta- 
bilen Zusammensetzung wasserlflslicher Organosiloxane. indem man ein in Wasser lOsliches. Amino-funktonelles Alk- 
oxysilan mit mindestens einem in Wasser unlOslichen. Alkenyl-funktionellen Alkoxysilan unter Zugabe von Wasser und 
gegebenenfalls unter Zusatz einer organischen oder anorganischen Saure umsetzt und den dabei entstehenden Alko- 
hol aus dem vorliegenden Gemisch entfemt, wobei das Aminofunktionelle Alkoxysilan und das Wasser be. der Umset- 
zung mindestens in solchen Mengen eingesetzt werden. die es ermOglichen. alle Alkoxygruppen des in Wasser 
unlOslichen Silans zur Reaktion zu bringen und bei VerdOnnen einer so erhaltenen Zusammensetzung mil Wasser im 
wesentlichen kein Alkohol durch Hydrolyse freigesetzt wird. und wobei der pH-Wert der Zusammenseteung wahend 
und/oder nach der Umsetzung durch Zugabe einer organischen oder anorganischen. gegebenenfalls waBrigen saure 
auf einen Wert von 2 bis 6 eingestellt wird. 

[001 5] Beim erfindungsgemaBen Verfahren setzt man als Amino-funktionelles Alkoxysilan vorzugswe.se mindestens 
eines aus der Reihe 3-Aminopropyltrimethoxysilan, 3-Aminopropyltriethoxysilan N-Aminoethyl-3-am.nopropyltr.me- 
thoxysilan N-Aminoethyl-3-aminopropyltriethoxysilan, triaminofunktioneller Propyltrimethoxysilane. tnammofunktionel- 
ler Propylfriethoxysilane. 3-Aminopropyl-methyl-dimethoxysilan, 3-Aminopropyl-methyl-diethoxysilan. N-Am.noethyl-3- 
aminopropyl-methyl-dimethoxysilan. N-Aminoethyl-3-aminopropylmethyl-diethoxysilan. triaminofunktoneller Propyl- 
methyl-dimethoxysilane und triaminofunktioneller Propyl-methyl-diethoxysilane ein. 

[00161 Ferner setzt man beim erfindungsgemaBen Verfahren als Alkenylfunktionelles Alkoxysilan vorzugsweise min- 
destens eines aus der Reihe Vinyltrimethoxysilan, Vinyltriethoxysilan. Vinyltris(2-methoxy-ethoxy)silan und V.nyltrich- 

SSl7i n e "im allgemeinen konnen als Edukte fur das erfindungsgemaBe Verfahren Reinstprodukte bis hin zu techni- 
schen Qualitaten der bevorzugten Alkoxysilane eingesetzt werden. Geeigneterweise setet man fur das erfindungsge- 
maBe Verfahren Edukte mit einer Reinheit von mehr als 90 % ein. 
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[0018] liti allgemeinen tthrt man das erfindungsgemaBe Verfahren derart aus, daB man mindestens ein y*™}"*- 
tionelles Alkoxysilan. beispielsweise 3-Aminopropyltriethoxysilan. und mindestens ein Alkenyl-funkbonelles Alkoxy- 
silan. beispielsweise V.nyKrimethoxysilan. und gegebenenfaJIs eine Saure. beispielsweise Arne.sensaure, sow.e 
Wasser das man vorteilhafteiweise in einem Molverhaitnis zu dem obengenannten Am.no-funkt.onellen Alkoxysilan 
von 5 i bis 1 • 1 einsetzt, unter guter Durchmischung und pH-Wert-Kontrolle bei einer Temperatur .m Bereich von 10 
bis 90'C zusammenbringt, umsetzen laBtund dendabei entslehenden Alkohol gegebenenfalls unter verm.rKaertem 
Druck aus dem System entfernt, wobei man so abgelOhrte Alkoholmengen in gleichem Umlang durch Wasser. das 
gegebenenfalls angesauert 1st, ersetzen kann. Vorzugsweise gibt man die Saure wahrend und/oder nach der Umset- 
zung zu so daB das erfindungsgemaBe Produkt einen pH-Wert im Bereich zwischen 2 und 6 aufweist. 
[001 9] Geeigneterweise setzt man hieroei eine einwertige Saure. beispielsweise Ameisensaure. Essigsaure. HCI 
Oder HNO a ein. Eine so erhaHene. Ware Zusammensetzung wasserloslicher Organosiloxane .st im allgemeinen Ober 
eTnen Zeitraum von bis zu 6 Monaten und in besonders vorteilhafter Weise auch darOber hinaus stab.l. Die h.er vorl.e- 
genden Organosiloxane weisen nach allgemeinem chemischen Verstandnis einen Oligomer B .erungsgrad zw.schen 2 
und 1 00 aut wobei an jedem Silicium im Organosiloxan eine lunktionelle Gruppe getounden .st und das molare Vemalt- 
nis der im Organosiloxan enthaltenen, funktionellen Aminoalkyl- und Alkenyl-Gruppen vorzugswe.se 5 : 1 bis 1 : 1, 
besonders vorzugsweise 3 : 1 bis 1 : 1 . betragt. Vorzugsweise liegt der durchschnittliche Oligomerisierungsgrad besag- 
ter Organosiloxane in einer erfindungsgemaBen Zusammensetzung bei 2 bis hin zu 50. besonders vorzugswe.se be. 2 

bis 20, ganz besonders vorzugsweise bei 3 bis 20. . . .. 

[00201 EriindungsgemaBe Zusammensetzungen linden im allgemeinen bei der Silanis.erung vonwegend mnerali- 
scher Oberfiachen, insbesondere von FOIIstoffen und Pigmenten. Anwendung - so z. B. tor Aluminiumox.de Alurmn.- 
umhydroxide. Magnesiumoxid. Magnesiumhydroxide. z. B. Brucit. pyrogens Oder gefallte Weseisaure TKandnnd. 
Carbonate, wie Kreide. Calcium- sowie Bariumsulfat. Silicate. wieTalkum, Kaolin. Glimmer, z. B. Muscovrt. Wollastonrt. 

Glasfasern. Glaskugeln, RuB, urn nur einige Beispiele zu nennen. 

[0021] Besagte FOIIstotfe Oder Pigmerrte, die vorteilhaft unter Verwendung einer erfindungsgemaBen Zusammen- 
setzung silanisiert sind. kflnnen beispielsweise in Klebsloflen, Dichtungsmassen. Polymermassen sow.e Compounds. 
Anstrichfarben und Lacken eingesetzt werden. . . 

[0022] Somit ist auch die Verwendung einer erfindungsgemaBen Zusammensetzung Mr die Silanis.erung von Ober- 
fiachen insbesondere fur die ModHizierung von Pigmenten und Fullstoffen, Gegenstand der vorliegenden Erfindung 
r0023] ' Ferner bewirken erfindungsgemaBe Zusammensetzungen bei der Silanisierung von FOIIstoffen. beispiels- 
weise bei Aluminiumhydroxid. neben einer Modifizierung der Eigenschatten. einen deutlichen Vorteil be. d^urdifuh- 
rung eines Verfahrens zur Silanisierung von FOIIstoffen und Pigmenten - das Gegenstand e.ner Parallelanmeldung .st 
- wobei eine Paste eines zu silanisierenden Pigments bzw. Fullstoffs durch Zusatt vergleichsweise germger Mengen 
einer erfindungsgemaBen Zusammensetzung und einer damit verbundenden. gleichzeitigen ^ sto sitatsm.^ung m 
einfacher und wirtschattlicher Weise beispielsweise einer vorteilhaften Werterverarbeitung durch Spruhtrocknung 
zugftnglich gemacht werden kann. r-„, rf „« 
[0024] Auch zeigen Untersuchungen, bei denen einer 60%igen „Kreide-Paste" 1 Gew.-%, bezogen auf den Feststoff- 
anteil der Paste, erfindungsgemaBe Zusammensetzung zugesetzt werden, eine uberaus starke Viskos.ateern.aJri- 
aung auf weniger als 6 % der Anfangsviskositat. DarOber hinaus wurde gefunden, daB sich das f.ltr.erte und bei 1 10 O 
getrocknete. silanisierte Produkt beispielsweise in Pentan in hervorragender Weise suspendieren BBt, wahrend unbe- 
handelte Kreide „Klunnpen" bildet. . .. Uo „ lol 

[0025] Bevorzugt werden erfindungsgemaBe Zusammensetzungen somrt auch .n vorteilhafter We.se fur die Herstel- 
lung silanisierter Fullstoffe Oder Pigmente verwendet, die eine Verringerung der Viskositat FOIIstoff- Oder Pigmenthal i- 
ger Zubereitungen Oder eine Verbesserung der Suspendierbarkeit besagter Fullstoffe oder Pigmente in LOsemrtteln 
bewirken. 

[0026] Die vorliegende Erfindung wird durch die nachfolgenden Be.sp.ele naher eriautert. 
Vftrqlftichsbeispiel A 

[0027] Herstellung eines wasserioslichen Co-Hydrolysats aus 3-Aminopropyltriethoxysilan (AMEO) und Vinyltfme- 
thoxysilan (VTMO): 297.6 g (1 .346 mol) AMEO und 79.4 g (0.536 mol) VTMO werden in einem ROhrreaktor m.t Destil- 
liervomchtung vorgelegt. 600.0 g deionisiertes Wasser werden uber eine Dosiervorrichtung innerhalb e.ner Stunde 
zudosiert. Dabei steigt die Temperatur auf ca. 40 »C an. Das Reaktionsgemisch wird zwei Stunden be. 60 C geruhrt 
Danach wird ein Alkohol/Wasser-Gemisch unter Vakuum abdestilliert und gleichzeitig durch Wasser ersetzt [Druck: 250 
bis 133 mbar; T (Sumpf): 50 °C]. Wenn die Kopftemperatur ca. 50 °C betragt und das Kopfprodukt nur noch Wasser 
55 enthait. wird die Destination beendet. . 

[0028] Eine so erhaltene Zusammensetzung weist in der Regel einen pH-Wert zwischen 10 und 1 1 sow.e etnen Alko- 
holgehalt von weniger als 0.1 Gew.-% auf und besitzt eine Ugeretabilitat von rd. 6 Monaten. 
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[0029] Herstellung eines wasserlOslichen Co-Hydrolysats aus 3-Aminopropyltriethoxysilan (AMEO) und VinyHrime- 
thoxysilan (VTMO): 442.2 g (2.0 mol) AMEO und 296,2 g (2.0 mol) VTMO warden in einem Ruhrreaktor mit Destollier- 

5 vorrichtung vorgelegt. 1 44.0 g Wasser (2.0 mol/mol Si) warden Ober eine Dosiervorrichtung irmerhalb von 10 Minuten 
zudosiert Dabei steigt die Temperatur von Raumtemperatur auf ca. 60 °C. Der Ansatz wird eine Stunde geruhrt. 
Danach werden 119.1 g 85%ige Ameisensdure (1,1 mol/mol AMEO) im Zeitraum von einer Stunde zugegeben. Die 
Temperatur steigt hierbei auf ca. 65 °C an. Der Hydrolysealkohol wird unter Vakuum abdestilliert und gle.chzertig durch 
Wasser ersetzt [Druck: 250 bis 133 mbar. T (Sumpf): 42 bis 53 >Q. Wenn die Kbpftemperatur ca. 50 °C betrfigt und das 

w Kopfprodukt nur noch Wasser enthalt. wird die Destination beendet und das Produkt wird mit Wasser auf e.n Qewicht 

[003C>] 3,0 Dfe M 9 h?rg«tellte Zusammensetzung weist einen pH-Wert zwischen 4 und 5 sowie einen Alkoholgehalt von 
weniger als 0.1 Gew.-%auf und besitzt in besonders vorteilhafter Weise eine LagerstabilHat von 12 Monaten. 

15 Vergleichsbeispiel B 

[00311 500 g Aluminiumhydroxid - nachtolgend kurz ATH genannt - (Martinal® OL-107) und 500 g VE-Wasser werden 
mit einem HochleistungsrOhrer innig zu einer Paste vermischt. unter Ruhren 1 Gew.-% des Produkts aus Vergleichs- 
beispiel A bezogen auf ATH. portionsweise zugegeben und jeweils nach einer Zeit von 3 Minuten mit Hilfe eines Brook- 
20 f ield-Viskosimeters (Typ Rotationsviskosimeter RVT, Spindel 5/6) die Viskositat gemessen, vgl. Tabelle 1 . 

Beispiel 2 

[0032] Das Vergleichsbeispiel B wird in entsprechender Weise unter Einsatz des Produkts aus Beispiel 1 wiederholt. 

25 [0033] Der Vergleich zeigt, daB die Viskositat der anfanglichen ATH-Paste bereits durch vergleichsweise geringe 
Mengen des eriindungsgemaBen Produkts aus Beispiel 1 gegenOber dem Produkt aus Vergleichsbeispiel A in sehr wir- 
kungsvoller und anschaulicher Weise gesenkt werden kann. 
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Tabelle 1 



Viskositatstitration ATH (50%ige Aufschlammung in Wasser) mit Produkt aus Beispiel 1 bzw. Ve 


rgleichsbeispiel A 


zugegebene 
Menge Produkt 
aus Beispiel 1 
[% berechnet 
auf ATH] 


gemessene Vis- 
kositaten nach 3 
min Einruhren 
[mPa s] 


SpindekJrehzahl 
[U/min] 


zugegebene 
Menge Produkt 
aus Vergleichs- 
beispiel A [% 
berechnet auf 
ATH] 


gemessene Vis- 
kositaten nach 3 
min Einruhren 
[mPa s] 


Spindeldrehzahl 
[U/min] 


0,0 


95.000 


10 


0,0 


95.000 


10 


0,5 


14.000 


10 


2,0 


25.000 


10 


0,75 


10.000 


10 


4,0 


19.000 


10 


1.0 


1.400 


10 


6.0 


15.000 


10 


1,25 


150 


10 


8,0 


14.000 


10 
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Vergleichsbeispiel C 

[0034] Das Vergleichsbeispiel B wird in entsprechender Weise unter Einsatz von Kreide (OMYALITE® 50) wiederholt, 
vgl. Tabelle 2. 



Bfiispifi! 3 

[0035] Das Vergleichsbeispiel C wird in entsprechender Weise unter Einsatz von Produkt aus Beispiel 1 wiederholt, 
[0t»6^ bel /Uich hier zeigt sich bereits nach wenigen Minuten eine signifikante Viskosrtatserniedrigung. Die anfangliche 
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^reide-Paste" wird bereits nach Zugabe vergleichsweise geringer Mengen an Produkt aus Beispiel 1 dQnnflOssig, laBt 
sich ohne Probleme pumpen und im LaborsprQhtrockner trocknen. 



Tabelle 2 



Viskositatstitration Kreide (50%ige Aufschlammung in Wasser) mit Produkt aus Beispiel 1 bzw. V 


ergletcnsbetspiei A 


zugegebene 
Menge Produkt 
aus Beisipiel 1 
[% berechnet 
auf Kreide] 


gemessene Vis- 
kositaten nach 3 
min Einruhren 
[mPa s] 


Spindeldrehzahl 
[U/min] 


zugegebene 
Menge Produkt 
aus Vergleichs- 
beispiel A [% 
berechnet auf 
Kreide] 


gemessene Vis- 
kositaten nach 3 
min Einruhren 
[mPa s] 


Spindeldrehzahl 
[U/min] 


0,0 


3.800 


10 


0.0 


r 3.800 


10 


0.5 


2.000 


10 


1,0 


2.400 


10 


0.75 


100 


10 


2.0 


2.100 


10 


1.0 


100 


10 


5.0 


1.500 


10 



Patentanspruche 

1 . Stabile Zusammensetzung wasseriesiicher Organosiloxane. die erhaitlich ist durch Umsetzen 

2S a) von einem in Wasser lOslichen, Amino-funktionellen Alkoxysilan mit mindestens einem in Wasser unlGsli- 

chen. Alkenyl-funktionellen Alkoxysilan 

b) durch Zusatz von Wasser und 

c) Entfernen des Alkohots. der wahrend der Durchfuhrung von Schritt b) entsteht. aus dem vorhegenden 
Gemisch, 

wobei das Amino-funktionelle Alkoxysilan und das Wasser mindestens in solchen Mengen bei der Umsetzung ein- 
gesetzt werden, die es ermOglichen, alle Alkoxygruppen des in Wasser unlOslichen Silans zur Reaktion zu bnngen 
und bei Verdunnen einer so erhaltenen Zusammensetzung mit Wasser im wesentlichen kein Alkohol durch Hydro- 
lyse freigesetzt wird. und die Zusammensetzung einen pH-Wert von 2 bis 6 besitzt, wobei die Einstellung des pH- 
35 Werts wahrend und/oder nach der Umetzung durch Zugabe einer organischen oder anorganischen, gegebenen- 
falls wSBrigen Saure erfolgt. 

2. Zusammensetzung nach Anspruch 1 
gekennzeichnet durch 

40 einen pH-Wert von 3 bis 5. 



3. Zusammensetzung nach Anspruch 2 
gekennzeichnet durch 

einen pH-Wert von 3.5 bis 4,5. 

45 

4. Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 3 
gekennzeichnet durch 

einen Gehalt an Organositoxan von 1 bis 150 g Si/kg. 



so 5. Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet. 

daS an jedem Silicium im Organosiloxan eine funktionelle Gruppe gebunden ist. 

6. Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 5, 
55 dadurch gekennzeichnet. 

daB das Verhaitnis der im Organosiloxan enthaltenen. funktionellen Aminoalkyl- und Alkenyl-Gruppen 5 : 1 bis 

1 betragt. 
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15 



20 



7. Zusammensetzung nach einem der AnsprQche 1 bis 6. 
dadurch gekennzeichnet, 

daB der durchschnfflliche Oligomerisierungsgrad des Organosiloxans zwischen 2 und 100 liegt. 

5 8. Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die Zusammensetzung Alkohol in einer Menge von 0,05 bis 1 Gew.-% errthatt 

9. Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 8, 
io dadurch gekennzeichnet, 

daB der Flammpunkt der Zusammensetzung uber 70 °C liegt. 

10 Verfahren zur Herstellung einer stabilen Zusammensetzung wasseriOslicher Organosiloxane nach einem der 
AnsprQche 1 bis 9, indem man ein in Wasser losliches. Amino-funktionelles Alkoxysilan mit mindestens einem in 
Wasser unloslichen, Alkenyl-funktionellen Alkoxysilan unter Zugabe von Wasser und gegebenenfalls unter Zusatz 
einer organischen Oder anorganischen Saure umsetzt und den dabei entstehenden Alkohol aus dem vorhegenden 
Qemisch entfernt, wobei das Amino-funktionelle Alkoxysilan und das Wasser bei der Umsetzung mindestens in 
solchen Mengen eingesetzt werden. die es ermoglichen, alle Alkoxygruppen des in Wasser unloslichen Silans zur 
Reaktion zu bringen und bei Verdunnen einer so erhattenen Zusammensetzung mit Wasser im wesentlichen kem 
Alkohol durch Hydrolyse freigesetzt wird, und wobei der pH-Wert der Zusammensetzung wahrend und/oder nach 
der Umsetzung durch Zugabe einer organischen oder anorganischen, gegebenenfalls waBrigen Saure auf emen 
Wert von 2 bis 6 eingestellt wird. 

11. Verfahren nach Anspruch 10, 

25 dadurch gekennzeichnet, , - , i o 

daB man als Amino-funktionelles Alkoxyslan mindestens eines aus der Reihe 3-Ammopropyltrimetnoxysiian, d- 
Aminopropyl-methyl-dimethoxysilan. 3-Aminopropyltriethoxysilan, 3-Aminopropyl-methyl-diethoxysilan, N-Aminoe- 
thyl-3-aminopropyltrimethoxysilan, N-Aminoethyl-3-aminopropyl-methyl-dimethoxysilan, N-Aminoethyl-3-amino- 
propyltriethoxysilan, N-Aminoethyl-3-aminopropyl-methyl-dimethoxysilan, triaminofunktioneller Propyltrimeth- 

30 oxysilane, triaminofunktioneller Propyl-methyl-dimethoxysilane. triaminofunktioneller Propyltriethoxysilane und tria- 
minofunktioneller Propyl-methyl-diethoxysilane einsetzt. 

1 2. Verfahren nach Anspruch 1 0 oder 1 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

35 daB man als Alkenyl-lunktionelles Alkoxysilan mindestens eines aus der Reihe Vinyltrimethoxysilan, Vmyltnethoxy- 
silan, Vinyltris(2-methoxyethoxy)silan oder Vinyltrichlorsilan einsetzt. 

13. Verwendung einer Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 12 fur die Silanisierung von Oberflachen. 

40 14. Verwendung einer Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 1 3 fur die Modif izierung der Eigenschaften 
von Fullstoffen und Pigmenten. 

15. Verwendung einer Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 14 lur eine Verringerung der Viskositat 
Fullstoff- oder Pigment-haWger Zuberertungen. 

16. Verwendung einer Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 15 fur eine Verbesserung der Suspendier- 
barkeit von Fullstoffen oder Pigmenten in LOsemitteln. 



45 
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